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A. Lelstung der Anlage

I

Das%ei#gefahrene Aldol hat etwa fo}gende Zusammenﬂ~+zunkz

74 % Alaolf'
5 % Acetalaehye

-5 Croton b

é Rﬁckstand

100 % 1<

‘{spez. Gew.'r 1 1
DieiLelstung einer Kammer betrhgt in HﬂIs z.Zt. 4 1 - . 4.2 cbm/h Aldol . t q. -
3, 3§ t/h Aldol 100%ig = 13 5oo Jato BiS.N Diese| Leigtung ist. begrenzt archdie
Lelstung der £.P. In Huls hat sich herapsgeste 1t, dafl der. Ofen bei Zufuhr von
‘normalem Aldol eine’. noch graﬁere Leistuné aufz nehmen vermag.§ Hiils. steht 1 E. P.
mit einer Leistung. von 5.4 ébm/h éur Verfdgung i!Auch diese Leistung wurde vom
Ofen ohne §chwierigkeiteni ufgenommen, d.h., daB: der Ofen miti 5.4 cbm/h Aldol t.q.
‘= 4438 t/n Aldol 100%ig = 17 500 Jdto B.S beldstet werden kann. Fir eine Pro-

- dukition von. 30 000 Jato: ‘BiS sind déshalb 2 Kamﬁern und ‘1 Reservekammer voll aus-
é reichend., In Hdls reichen allerdings}die Leitungsquerschnitte fdr diese Lelstung.
nicht mehr &anz aua und mﬂssen vergrBBert werden.fi ~ '

F < H - E ,‘:—.A :;,
HdlL ist auch deshalb nicht in deL Lage, die Vollast von 4 2 cbm h Aldol t q. o

besfandig auszufahren, weil das zur Verfﬁgung Jtehende Aldol nicht voll den ‘Ane-
forderungen entspricht. Das ist im ‘wesentlichen darauf zurﬁckzufdhren, da8 . die
Aceﬁylen—Reinigung von der Ul-yasche auf Dr%ckwasser-wasche umgestellt worden
‘igt. .Das hat zur Folge, daB honere Polymere das Acetylens in| den. Acetaldehyd
und damit ins Aldol gelangen. Die Hydrierung hat diesse Umstellung von der- 1=
auf die’ DruckWasser-Waeche im Hydrierverlanf aihr unangenehm empfunden, denn.vw

seit dieser Zeit bereitet die Hydrierung des A dols Schwierigkeiten. % ”g;

Um die Ofenbelastung weitgehend regeln zu kdnnen, wird Hdls fur den neuen Ausbau
E.R. wahlen, welche: Am Motom,regelbar sind. s ¢; ; Lt wol ol '

i

o S
Die U.P. 1n Huls 91nd auf 21 btufen schaltbar. Die Nennleistung der Pumpen wird
%n beiden Stufen weit ﬂbera.hritten. Bei niedqrer Tourenzahl ist dfe tatsach-
iche: Lelstung 55 000 cbm/h (Nennleistungf41 000 cbm/h), bei hbherer Tourenzahl

‘74 |000 cbm/h_(Nennleistung 55 Ooq\cbm/h) Jedd¢ Kammer wird mit ca. 15:000 cbm/h

Wasserstoff beaufschlagt. Mit einer U.P. kdnnen also 4 Kammern gefahren werden.
Fﬁr Az werden bei 4 ‘Kammern] filr die Aldol-Hydrierung auch 4 U P.-ausreichen, von
welchen 1 Pumpe im; Wasserstaff-xreislauf fihrt wﬁhrend die 2.:in. Bereitschaft ,

i steht. Die. 3. Pumpe ist auf den Stickstoff-Kreislauf geschaltet und die 4. Pumpe
gllt als Reserve.Fiir die’ Butanol-Hydrierung wiéd eine 5. Pumpe bentti t.! Die ..
hierfdr erforderliche U P5:fur den Reduktions-xreislauf wird von der ° 1dol-Hydrie-

‘rung gestellt. *--*5 : A , P , _ ; .

Der Ofeninhalt sowie das Kontaktwolumen iat ca 8 cbm.ﬁ Die Raum-Zeit-Ausbeute
ist mindestena das: 12—fache Kontaktvolumen an- ldol-Durchsatz pro Tag. Die griBte
Lebensdauer eines Hﬁlser Ofens war - 150 Tage, d%r Durchsatz betrug also'das 1800--
fache Kontaktvolumen an RohaldolJ‘ Die normale]Lebensdauer dea Kontaktes ist
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90 Tage, der Durchsatz an Rohaldol also das 1000ifache Kontaktvolumen.

Bl Aldoi—ﬂydrierungﬁ
PLoduktweg
Dge Hydrierung in Hdls unterecheidet 81ch nuﬁ in geringem Umfange von
der Anlage in SchkoPau.w Qas Aldol wird von QGr ldol-Destillation 2
.in ‘einer: Aluminium-Leitung mit einer Temperatur von 25 c geliefert. j
Es wird nach- der Destillation nioht 'mehr filtriert ‘und enthﬁlt .etwas
Paraldehyd, welches biswe%len auskristallisiert ‘und damit zu Schwie-
rigkeiten Anlaf gibt.: Ausgser den Sieben vor {dem Ovalrad-Z&hler ist
keine weitere Filtration in diefAldol-Leit ~\eingebaut. Auch-auf -
der Druckseite ist kein Filter mehr vorhandon. ‘Der Stand im Wind-
vkessel der. Aldol-Verteilerle1tung wird aus egner Druckflasche, welche
‘Stickstoff unter: 5 atd enyhﬁlt,}von |Zeit zu %eit auf eine. Marke kor-
ﬂrigiert. Auch' in Hiils sind auq der Niederdruckseite ‘der Aldol-Lei-=§v
tung zu den E.P. Doppelventile 'mit ‘Zwischene tSpannung einqebaut.‘ ;
.Diese Anordnung ist nichtiunbedingtierforderlich, wird' aber; empfohlen.

5
Elnsgritzpumpe

Als B.P. verwendet Hiils nicht Hydraulik~ son?ern Balke-Pumpen. Es:
;sind gleichfalls Plunger—Pumpen miti.drei parallel: arbeltenden Kolben.
'Dle Fdrderleistung der Pumpe sollte stufenlo durch’ Abschaltung'von ]
-zwei Ventilen und ! stufenlose Regelung -am dritten Ventil iniweiten
Grenzen regelbar sein.‘ Da ‘aber die stufenloie Regelung des dritten

‘Ventils nicht einwandfrei arbe#tet, ‘hat Hiils| hierauf verzichtet und
einen Umgang von' der Druck- zur Saugseite der E.P. eingebaut. Durch
'Verstellung des in den Uﬂgang élngesetzten Ventils ‘wird die Feinre-
’gullerung der eingespritzen Menge nach’ Ovalrad-zuhler und StOppuhr :
Yorgenommen.v :Das- Regelventil im Umgang ist mit StrichteiIung ver-'ﬁ
sehen. Auch in Hiils+ wird neuerdings ein “Puf} ertopf auf die Saug- . .
'seite der E.P. eingebaut. Vor! dieger Xnde hatte ‘Hiils Sohwierig-.
keiten‘mit den Sicherheitsventilen’der Saugskite der Pumpe. - Seitdem
%diese Ventile auf die. Pu%fertoﬁfe gesetzt wo; ‘den, sind und nicht mehr
;von Fldssigkeit beruhrt werden) sind: diese Schwierigkeiten behoben. |
Das Sicherheitsventil de% B, P.|entleert unmittelbar in. den Abwasser-
‘Kanal. N R

‘Vakuum-Dampfvorwarmer ?

'Der Vorw&rmer besteht iniHule aus einem durqhgehenden Konr, welches
~iso. hin-. ‘und hergefﬁhrt ist, daB 3. Segmente neben-und 10 Segmente
’ dbereinander liegen. Eslentsteht dadurch eiln. flaoches, stehendes '
I‘Rohrpaket, welches als solcheeglsoliert werden kann. Alle 30 Rohr—-
lingen sind mit: Dampfm&nteln d{erz?gen, welghe in der ‘Wand: der 10 - '
;_ﬁbereinander llegenden Rohre hintereinander geschaltet sind wﬂhrend
3VJede Wand eine eigene Dampfzufﬁhrung hat.-wner Dampfeingang ist also §,
in 3 Strﬁnge geteilt. Die Leitungen £ir: Ve } um-Dampf sind mit Gef&lle'
zu, verlegen, ‘damit in- den Leitungen keine F]ﬂesigkeit stehen ‘kann und
im Wlnter einfriert.; Das Kondensat flieBt in Hiils 'in einen kleinen’
-isolierten Topf unter dem Vorwﬁrmer und .von hier iiber das Fallrohr
lzu dem zu ebener Erde stehenden Auffanggefaﬁ und Kondenstopf. Der ]
v Kondensat-Auffangtopf ist gutfzu isolieren.|{ Der Kdrting wird zweck;
mﬁBig nach unten gelegt, da eq}auftdem Ofengerdst einfriert._' ' '
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In Hﬁle fehlt das elektrisch zu bedienende Katastrophenventil am Ofenkopf.

Es wird nicht fdr erfofderlich gehalten.: Dagegen steht auf ‘der. obersten i
Ofenbithne noch ein Filter fur Aldol,_welcﬁes ‘aber entfernt werden soll, da

es fiir dberfldssig gehalten wird. Der Ter peraturverlauf im Ofen wird mit
Widerstandsthermometern gemegsen, Thermoeiémente werden abgelehnt. ‘Die- Haupt-
- reaktionszone befindet]sich etwas unter der:Mitte (Element 14) und wandert
‘mit zunehmender Erschépfung’ Fes Kontaktes nach unten. An ‘acht Stellen gind
_am Ofen ProbestutZeh'éngebracht,Iwelche auf’ der Innenseite zu einem Loffel

‘ ausgebildet sind.; Sie dienen der Produkténtnahme aus dem 0fen an diesen :
acht:Stellen. Es fuhren Lei} ngen von hi r nach unten. ‘Hier konnen also. die -
‘- Proben von den: acht verschiedenen Stellen des Ofens gezogen werden.! In Hiills
~aind in die Ufen Teﬂlringverteilar eingebaut nach -dem Vorschlag von;Burger.~
Sie: haben ‘sichisehr gut bewahrt und werdeﬁ fur besser gehalten als die Schko-~
‘fpauer Vollringverteilef.‘

>>Einfullen des Kontakteu:

~(BBE-Konu.18% Kupfer, o s% Chrom) e SR

Nach li‘insetzen der. Filﬁerkerze wgrden zun?chst ca. 600 = 800 l (2 Fass) Raschig«
ringe’in den Ofen eingefdllt. Die Filterkerze muss gut| bedeckt sein. Dann .
wird: der Fﬂllschlauch %1ngefuhrt, welcherrﬁber ein Y gezogen ist.; Auf den
‘einen’ Schenkel des Y iLt der Kontakt—Fdll@on gesetzt, aus welckem - durch elnen
unteren Aualauf mit Schieber derEKontakt Perausrleselt.t Aus: dem zweiten :
chhenkel des: Y’wird wﬁhrend des~;infu11en .des Kontaktes alle 2 Minuten mit
der, Hand® eine Probe gézogen, sodaB ein guter Durchuchnitt des’ Kontaktee auf—u

ewahrt werden. kann. lZunhchst wird der ganze Schlauch mit Kontakt gefﬂllt,J\

,dann wird er- langsam hochgezogen durch Au; wickeln auf eine Rolle. Der Kontakt
rutscht bestindig nach und Y1rd*durch einen Verteiler am unteren Ende des’

~ Schlauches nach den Séiten gedrdckt.» Daiw:ufwickeln des’ Schlauches muss. sehr’

'langsam erfolgen, sodaﬁ nuriein sohwaches Rauschen des rieselnden Kontaktes
rd ‘die ‘Hohe des Kontaktes von Zeit
erhindern, daB der Kontakt den Ver-

1.’ .
'i -

- zu hdren ist. Gegen Ende des Ehnfﬁllens
zu Zeit mit einem:Lot’ abgestochen, um zu L
~ teiler-Boden uberschwemmt. p H

'~l

Der xontaktbehalter”wird duLch den’ Bockk1

an auf die oberate Bﬂhne gehoben.~
‘Der Bockkran muss; hoch genug konstruiert werden, damit er bei aufgesetztem’
Kontaktbehhlter dleaen nochtuberfahren k In Hiils ist er berelts 2.m -
;hoher gewahlt worden éls inj Schkopau, aber auch diese Hbhe Feicht noch nicht
aus. . Gegebenenfalls muss Eer Kontaktbehalter flacher gebaut werden. ‘Der .

Kontaktbehalter fasst ca.,4 omeKontakt. N P
f:Regenerator L 3 N f' . '“-f?‘ﬁ';_.[if‘ 'i} ‘ﬁ“__r;iéi'vlyi_;
Die Regeneratoren sinq in Huls wdrmeisoliert, da im anderen Falle die Schwan-
»kungen 4n’.der: Aussentemperawur ein gleichm&ﬁiges Fahren des Ofens unter Um="
gtinden erschweren.” Diese Schwankungen mﬂBten bestandig durch die Ventile
um und durch Regenerator ausgeglichen wegden. Um dieses b?st&ndige Nachre-
:gulieren Zu v’rmeidenj hat Hﬁ;s*_ie Isolierung der Regeneratoren vorgezogen.

-!\ i

_’cas- und- Produkt-Kuhler o

' Auch Hiils hat im WintLr grdBere§Schw1erigkeiten mit den Gas- und Produkt-Khhlenl

, gehabt. Sie! sind wiederholt eingefroren} ,Es wird deshalb empfohlen, sie in .
»Az unter Dach 2u stellen.é-f
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'Produktabstreifer

-DLr Fldssigkeitsstand im Produktabﬂfreifer w%:d in. Hiils z. T. ebenso

wie in Schkopau mit einem: Hochdruckschauglas mit Schwimmer. verfolgt.
In’‘mehrere - Produktabstreifer st bereits dals sog. WeiB'sche Auge -

eingebaut. Dieses: besteht aus eiqem senkrechiten Hochdruckrohr,. wel=
ches kommunizierend an’ 'LProduktabstreifer fngeschlossen ist: - Auf
der Fldssigkeitsoberflach A

n diesem Rohr liegt ein’ Schwimmer mit
einer ‘nach oben’ gerichteten Stanga aus Weicheisen. Bei: Schwankungen
der Fldssigkeitsoberflﬁché im Produktabstreif%r verschiebt sich s
) diese We1cheisenstange in einem magnetischen Eeld und - é.ndert dadurch
. dessen Feldstirke. Diese Anderungen werden auf ein Anzeigegprat =
' ubertragen und’ kdnnen. auch registriert werde . ‘Das’ Weiﬁ'sche Auge:
ist seit Jahren in Leuna in Gebrauch und hat'sich hier und auch in
ths sehr gut bewdhrt. ’ o .' : [ E i

Hﬁls macht darauf aufmerksam ”daB die Lei ' .en Zum Standanzeiger nlcht
‘zu'iiat gewhhlt‘werden ddrfen, sonet kﬁnnten esonders im»Winter Schwie-’
rlgkelten auftreten, welche darauf zuruckzuf en sind, dastich der |
Flussigkeitastand im Anzeigegerdt nlcht schnell ‘genug einstellt.v Bei
Abkiihlung wird -das Butol so zihe, daB es in- o ‘diinnen Leitungen ' =~
,nicht ‘mehr richtlg flleBt. D1e in Hdls elnge auten 129r Leitungen

sznd Zu. klein. p W SRR N : ]

s

i ; :
R -

Entgasungsgpth

. e S

'Dgs Produkt wird in einer Hodhdruckleitung zum Entgasungsgef&ﬂ ge-‘
druckt.. Dieses Aluminiumgefﬁﬁ auf der 10 m - Buhne det mit) einem
gew1chtsbelasteten Sicherheitaventil versehen;i ‘Vom™: h‘nt;ga.sungsgefétﬁ'
‘geht eine weite 220 - und ‘eine engere 80er Ieitung zum: Blubbertopf.
Die weite Leltung taucht: tlefer alsldie enge Leitung . Der- Blubber-
tppf istiin eine Sammelleltung entluftet, we%che iber- Dach gefﬁhrt
;ist.- Das Zurﬂckschlagen der gegebenenfalls uftretenden lamme—
wird durch einen Klto-Topfgverhindert., In dile: - Entgasungs] e;tung,
ist hach’ ‘dem Blubber-Topf jund vor der Sammel eitung eine eine Drossel .
'zur Messung der entspannten Gasé eingebaut. o ERERS R

\‘ ) s el T o

Fuhrung,des Rohbutols Lzur Butal-Deatillation vvﬁ,ib.‘, 'i”

D%r 30 cbm - Sammelbehaltgr fdr Rohbutol istlin Hﬂls ebenfalla mit

,Sﬁandregler versehen.‘ Dieser 1st aber~abgeschaltet und es wirq nicht
nach Tanks tand. gefahren, sondern die Ventilererden 80 einregul;ert,

i daB unter: Beibehaltung eines moéllchst gleichen Standes im Sammel-

: geféﬂ\leine gleichbleibende Renge gefdrdert Wird. Diesesgleichmﬁe—‘
gige Fdrdern wird deshalb| angestrebt, weil das Einstellen des pH in -

der Butol-Destillation durch Einspritzen von KOH in die Rohbutol-Leitung

fbisher nicht gleichmaﬁlg gefahren werden konnte. :

N

II. Waéserstéffékreiéfaufﬁ

‘ i | v:.,: ;‘:, B : . i
4) Theoretisohe Ableitu ?und thserstoff—Verbrauoh

; I :
AEs sei v der theoretische Wagse#6é§§§£uch die Waeserstoff— .
Konzentration im Frisch-wasserstoff,.vk-d Wasserstoff-Konzen-}

tration im. Waaserstoff-Kreislauf,% S 'y - .

-Dann sind (1 = e, )\- (1 = c’): ibuénfspr chenden Konzentrationen }
~ der- Inertgaee 1m Frlsch- u.q im Krelslauggas.' Um den theoretischen,
: Verbrauch an Wasserstoff V[durch Zufuhr v?n Frlsch—Wasserstoff '

)Gtiqh
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zu decken unter gleicha&tBeigehalﬁung dex ? asserstoff-Konzentration im |
Kreislauf, muss‘mehr a@‘?risghwasserstoff n den Kreislauf eingpfﬁhrt wer&wh
als dem theoretisohen' Verbrauch an Waaaerstoff 100%ig entspricht. Es puf -

;also mehr als 3%—‘ an FLisch-Wasserstoff in dén Kreislauf eingefuhgt werdeﬁ~i
jum die mit dem Fr1sch- asserstoff'-af eingefﬂhrte Inertgasmenge Too _cf ,; :
auf die Krelalauf-Konzentration °k zu verdinnen.; D e einzufﬂhrende Frisch-}
fgas-Menge sei mit Z bezeichneg.‘_S1e errecnnet sich aus folgender Wasser-,

fstoff-Bilanz-

«1)

. Fir eine Frlschgas-Kon%entrayfon von’ 97% u'd ‘el e Kreislauf—Konzentration
von 80% -ergibt sich hieraus ?ine FrlschgagLZuf “von 1. 176 mal - dem theo-
‘retischen Wasserstoff-Verbrauch. ‘Bs ist’ vtrstan 1ich, daB ‘die. uber den

theoretischen Verbrauch ‘Zu v1el zugefdhrte Gasmenge als Bo%iges Kreisgas

laufend entspannt werden muss, nm das Kreils gasvoiumen glezch grof zu. halten.
In unserem Falle muss &lso das 0.176-fache = 176 % der theoretisch ver—.
brauchten Wasserstoffmenge entspannt werde'
folgende elnfaohe Bemehung‘..g JrJ".

,D esen Wert ergibt auch noch

? ir dle angefuhrten Konzentrationsn errecgnet sich der Bngh ‘zu O, V?6 d h.
#ieder 17.6% des theoretischen Verbrauches -an Wasserstoff’mﬁssen laufend

5entspannt werden.fg.? ;n_y;.¢ g. 3.-.' I AR o ._%_,”. ‘}i

sBesonders einfach ist ?19 Berechnung der ﬁ entapannenden Menge, wenn4diese
“mit der zugefuhrten Menge Frisch-thserstoff verglichen w1rd. Aus (1) und

',(2) ergibt sichs |

Pt -ck
Hiernach ist die entspannte Menge durch die Menge des zugefuhrten Frlsch-
Wasserstoffs und - das. Verhéltnis der Inert a8 Konzentrationen im Frisch-

und im Krelslaufgas gegeben.; Fﬂr unser Beispiel ist derfﬁeqt des BruchesE%—,

:;10659
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.h. 15% des - zugefuhrten Frisch-Wasserstoffe sind zu'entsﬁannen.
Dlese Bezlehung zeigt eindeutig daB die-ent pannte Menge umso -
kleiner ist, Je klelner die Ine;tgas-Konzentration im Frischgaa
und je: weiter das: Kreisgag ausgefahren wird.] Fir einen 99%&gen
.Erlsch-Wasserstoff u?d ein 75%iges_xr§;sgas ?rrechnet sich die
entspannte Menge: zu - 4 dex einge“ghrenen ‘Menge. Da normaler-
weise die Undichtigfzgten der Apparatur so ‘gro8 sind, daB 10%
:der eingefahrenen Menge durch Undiohtﬂ keiteh entSpannt werden,
ist es zwecklos, den: Wert des Bruches g T Gleichung (3) unter”

110 senken zu wollen. Eé geniigt also die Ehwendung eines 98%igen
‘Frisch- und eines Bo%iven Kreiagases oder eljes 97 S%igen Frisch-
“and 75%igen Kreisgases.';u‘.m\ »

iD1e tatsachliche Wasserstoff—Zufuhr fdr die vydrierung betrﬁgt
;in Hiils ca..115 = 120 % der Théorle. ‘Bei .der Berechnung der i
'theoretlschen Verbrauchszahlen sind alle Netenprodukte beruck- ,
»sichtigt.. AT T L :

I
4 3 b : T 3 . K . S,.,_
SEN R S ARSI B SR R
1

Mor. | | dole o m, | el By
Gew. | |7 kg RjA. Mol R.A. % Xg R»

P R \

| a1d01 (100%) - { - TAL o jes | |rie40 ) o1 840 ;

| scetaldenya | 5|} 44 o} M4 s TR R 7 SR
i‘Crotonaldehyd | R | 1170 Z1EN 1O 141 1 2 28~

f_ZRqu%t . g; ; ﬁ?f?-'%'ﬂ32§'%i §?_15- ey ?f15‘ '5u

| Wasmer »ﬁ», IRE 1 N R R A R NS F SRR

-!-Reinaadol 100 T T b - 11997 = |

Pro % kg Relnaldol PSP : A
ferrechnet sich ein theoret1scher Wasserstoif—Verbr v. 1000 Nole

das. sind ‘bei 0°C und 760 mm’ Hgﬂ:~ e LT y 22, 4¢ﬂm g2(1 o%)
bei 27°C und 760 mm' Heg | B S 2406 ™ E] (100%)
Verbrauch fir| 4.5 % Relnaldol (Leistung elner. E. P. ) 1100 s H (1oo%)/n

=anteil der!umgewhlzten Mengé (15000 cbm/hb;,. S ,7 4 % BN

1

;Die effektiven Verbrauohszah]en des Betrieaes an Wasserstoff 100%13
iliegen je nach eingefahrenem Reinaldol beil5 - T % der umgewﬁlzten
Menge. Es wird normal. ‘mit einem theoretisuhen ‘Verbrauch von 1000 -cbm
'‘Wasserstoff 100%ig gereohnetf f?lS ~ 20 % dieser Menge entspannen -
sich iiber Undlchtigkeiten oder durch die ge fegelte Entspannung, sodaB',
‘der effektive Verbrauch an FrischpWasseratoff bei 115 - 120 % der -
Theorie ‘liegt = 1200 cﬁm Wasserstoff t. q./r.- 8%. der stﬂndlich um-

jgewalzten Kreisgasmenge.' N B t_
+Der Frisch-Wasserstoff 1st in Hdls 97 - 97

[
. x

: Fig. Im Kreislauf wird mit

,einem Gehalt von. 80% Wasserstoff gefahren ‘Wenn der Wasserstoff-g

' Kreislauf keine Undlchtigkeiten aufweist, jmiissen also nach (2) 18

- des theoretischen Verb%auchslvon§1000 cbm/h 180 cbm/h bei 1 atj a/

= 060 cbm/h bei 300 atu Y Nach . (1) gind: qur 1000 cbm/h ‘theoret.

: Wasserverbrauch 11761 cbm Frisch-Wasserstoqf pro Stunde zuafahren,i
das sind 8% der. umgewalzten Menge L

Ventspannt werden a3
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2) Pumpenseite , . : ,
Die Gas-U. P. in Hdls sind nﬂcht mit Sattelmotor,/sondern mit Elektromotor_
und Getriebe ausgerdsﬁet. Der Vortpil likgt darin, daB8 mit zwel: Umw&lz—
'geschwindigkeiten‘gearbeitet werhen kann.| ‘Die Zylinder: werden mit Butol,
“das- Getriebe mit Masohinendl geschmiert. Die Entschlammung der U.P, geht
in Huls wvon der Pumpe in ei§er Leitung unmittelbar iiber! Dach.' Der Umgang“:
einer U.P. ist in Hﬂls mr zweifach ausgefﬂhrt.l Im: ersten Umgang ist ein
Umgangsventil, imizwelten Umgang daa Uber%tramventil eingebaut, welches bei

350 atﬂ anspricht.~§‘ S

i ‘ '
@islauf .

“Pir eine arbeitende UgP. wird[immer eine in Bereitschaft gehql-
ten. Die: Bereitschaftspumpe steht best&wdig unter 50 = 100 ati Wasseretoff—
:druck.  Bin hoherer ‘Druck .wird nicht zugelassen, um nicht zuviel Wasserstoff
dundlUndichtigkeﬁnlzu‘verlieren.ﬁ Dieser4Wasserstoffdruck auf der Pumpe wird

= ’,3» v'|

.Austausch zweier Pum an. im,Wasserstoff

“iber .den Waaserstoff—Zwangskrﬂmmer ‘hinter} der Pumpe gehalten. Dieser Zwangs-
krummer ist. an die wasohenentapannung ‘angeschlossen.,: Damit ist. die Gewthr
gegeben, daB die Zusaémeneetzung des’ Kreqsgases sich beim Auswechseln zweier
Pumpen nicht andert.; Der‘Wasserstoff-Zw ngskrummer blembt auch/WAhrend des
Fahrens der Pumpe angeschloesen. R j R ‘% ! Lo :

- Auf der Pumpenseit der BerLitsohaftspum e sind nur dieeelektrlschen Ventile
vor Eingang in den Maschinenstrang gesch‘ossen.» Die entspreohenden Handven-
'tile ‘gind: gedffnet, epenso ist der Pumpenumgang gedffnet. ‘Wenn die Pumpe.
angefahren werden: muss, wird zunachst dber den Zwangskrﬂmmer die: Pumpe\auf

©300.ati Wasserstoff. gedruckt, dann wird &as elektrische Ventil Saugseite _

'_gebffnet. Hlerauf wifa dié Pumpe angef ren und wilzt: zunachst uber den -

' Umgang um., . Nunmehr wiid der Differenzdr ck zwischen Druckseite und- Saug-
seite. durch teilweisey SchLieBen des. Umgéngs an. der Pumpe eingestellt (elne
QFelnregu11erung in di?sem Umgang ist nach Hiilser "Angaben nicht, unbedingt _
erforderlich aber eehr erwﬁnscht) “ "Nach| Einstellung desiim. Kreisgaanetz :

;]herrschenden Differengdruckes an der angefahrenen Pumpe wird die: auszufah-
;rende Pumpe vom Stromnetz . abgeschaltet. Da diese Pumpe 1§ngere Zeit zum -
.Auslaufen benotlgt wird dds elektrische ventil Druckseite der einzufahren-
den Pumpe erst einige Sekunden spiter ‘gedffnet.' Durch richtiges zeitlichea
Abstimmen de Abachaltung der. auszufahre’den Pumpe und ‘Hereinnahme der neuen’
‘Pumpe in den K‘eislauf lasﬁen sich Druckschwankungen im Kreislauf auf ein :
Mindestma8 unterdrdcken. ‘Diese! restlichen Schwankungen werden durch die
vRﬁckentspannuﬂkvé Z%ntrgﬁregulierung aﬁsgeglichen.»»jl- :

iWenn die ausgesoﬁalﬁete Pumpe zum Stillstand gekommen 1st,_werden deren -
;elektrische Ventile ‘L Masohinenstrang geschlossen.- Zur Sicherungeder T.P..
igt in diese ‘elektrischen Ventilen eineLVcrriohtung eingebaut, welche ‘beim
SchlieBen der elektrﬂschen Ventile automatisch -den Pumpenmotor vom| Stromkreis
abschaltet. Nach SchlieBen der alektrisbhen werden auoh die Handventile am
Maschinenstrang geschlossen und der Umgang an der gestoppten Pumpe‘geaffnet.
Dann werden die Entspannungen ‘an der Maschine und der’ Pufferflasche gedffnet.
Nach: Entfernung des Wasseratoffdruckes wird die Pumpe {iber- den Stickstoff- :
Zwangskriimmer dreima%«,auf 40 =50 atii: g%druckt und jeweils entspannt. Nach
”der dritten Entspannung wird das Abgas auf Wasserstoff untersucht.r o

A

‘3)—Zwischenstrang cad s frr ,."-' ?' e - i S 0

l R “; ‘ ; [ . ;~-_ : f . .

 In Hdls sind die Fluasigkeitsabscheider auch im Wasserstoff-Krelslauf mit Um-
‘gangen versehen.; Naqh Hiilsex - Angabe wurde ‘bereits ohne Flﬁssigkeits—Achhei-'
der gefahren. Es| gab zwarlharte Stdsse 1n den Leltungen y. aber fdr eine

‘gewisse Zeit war es Zu ertragen.

l
]

O"’!




Uber die RﬁokentspannunL.werden in Hdls cap VR des Kreisgases

entspannt. Es wird beil einem Ofehwiderstand von 6 .- 8 atd ein
Differenzdruck von 14 atu gefahren.i Om ‘dibse’ Druckdifferenz _
‘einwandfrei halten 'zu. kénnen, ist eine Rdckentspannung von min-’
;destens 10% der Kreisgésmenge erﬂorderlich.i -

fdee rdckentspannten Gaées eingebaut.: Die aage arbeitet‘nicht
sehr genau, da sie a]le Stdsse der Fumpe al fschreibt._ Die MeB~ "
drossel fiir diesé Waage darfldeshalb nicht zu nahe an die Pumpe
eingebaut werden. | Nach Hule$r Angaben k#nnen. die Anschlusse fir
- den Anfahrkdhler in der Rdckentspannungsléitung fortfallen.-

“Als Differenzdruckmesser wird in Buls ein Kolbenmeaser benutzt.
.‘Hiils hat mit diesem’ Messer gute Erfahrung n ge*aoht._ Das in die
?‘EntSpannungsleitung fﬁr die Frem?gas-Enta annung eingebaute Be--
dienungaventil dist; aucp in: Hﬁls zum 'Bedie ungastand vorgezogen -
‘und -wird von hier bedi?nt. Es wird ‘also 11 cht auf dem Flﬂssig——
keitsabschelder entepannt.: Hdls schlﬁgt Tor, die Friscn-Wasaer--

stoff-Zufuhr auf die Druckseite zu legen, {da bei der augenbllck-—
. 1ichen Anordnung der Frisch-Wasserstoff’anﬁdst die- Pumpe pas-
31eren nuss, wodurch grBBere Wasserstoff—Verluste auftreten.

‘?)"M

.. Die Ventile um und durch Regenerator sind in Hiils’ doppeltkgus-

~ gefiihrt, - ‘und zwar ‘ist %ine Grob- und eine} Feinregulierung vor-

"handen. Es wird aberiaueschlieBlich mit der: Feinregulierung
gefahren, da diese gchon 80 groB dimensiohiert ist, daB die
Ventilsffnung auch beq grosgter Ofenbelas%ung ausreicht. An ¢
den Ventilen um und durch Regenerator wird ‘ein Teil ‘des! Dﬂffe-
,renzdruckes vernichtet._ Wayrend in Schko}au nur. vo?_g;ese Ven-
tile ‘eine MeBdrOssel eingebaut ist, welche hier das gesamte'
zum Ofen strdmende Gas miBt, achl&gt Hiils| vor, ausser dieser
Waage noch giggMKOpfgasmessung kurz vor':dem Ofen einzubauen,
besonders deshalb, weil die erste Messung1wegen der Nhhe der»

Pumpe sehr ungenau ist.

Ofenumgang

Der. Ofenumgeng zweigt von der Zuleitung jum  Ofen - aus ‘einem .
-T-otdck ab ‘welches auf der| Druckseite z isohen dem. Doppel- - _
ventil am Kammerstrang und dem Hochdruck ilter eingebaut ist. V?
I Der Ofenumgang ist zur Rﬂokwand des Ofen?edienungshauses vor- .
-1l “_II'Q gezogen. Er’ 1st durch ein Doppelventil mit: Zwischenentspannung
’()QQL*— | " in eine Druckaeite und eine%Saugaeite ge eilt.- ‘Sowohl ‘an der
" Druckseite als. auch an ‘der Saugseite ist eine Edtspannung dber
Dach: angeschlossen. Die Entspannung der Saugseito dient gleich-:
zeitig als Zufuhrungsleitung fur Stickst £fy: welcher mit einem - !
Zwangskrdmmer ‘hieran angeschlossen werden kann. An- die Saug- j
seite des’ Ofenumganges ist aussgrdem die Wasserstoff—Zuihr aus -

der ‘Dosierflasche. angbschlossen (gegeben nfalls auch besser auf
Druckseite verlegt) { o ff Sy

V’das entsprechende T-Stuck auf*der Saugseite ist zw1échen dem

L , F % i o Doppelventil am Kammerstrang und dem Produktabstrelfer eingebauti
. et “ et =
E < X ; Lo e e t' S : E T
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EIIII Reduktions-Krelslauf

B Anfahren einer mit Kontht frisch‘beschick&en Kammer:

l ‘Eg wird zunbchst die Pukpe fur den Redukti%ns-xreislauf uber ‘den Zwangs-~”-
krdmmer aus der 100 ‘atil - Leitungfmit Stic¥stoff auf 30 atﬁ gefﬁllt.; Hierauf .
wird: die Pumpe angefahan. %ie fdrdert zu?dchst liber den Umgang. . Nunmehr
‘wird ﬁber die Abhangestelle Qer gesamte Kr?islauf mit 50'ath Stickstoff ge—.
fillt, Dann wird die’ Abhangestelle geschlossen und :sémtliche Ventile im.-
‘Kreislauf geﬁffnet, sodaB nac h Schlieﬁen dgs Pumpenumganges der Stickstoff .
-mit 30 ati inm gesamten %reislhuf dber den’ en ‘umgewtlz-. wird.v Hlerauf wird

'entspannt und anschlieBend erneut Stlcksto f'big 30 atii in den Krdslauf ‘ge- ..
geben, ! nunmehr ‘aber. dber die Stickstoff- hr- ‘am Ofenumgang.- Dieses Ente S
spannen und erneute! Aufdrucken von‘Stickst ff und anschlieBende lﬁngere . ’
fUmwalzen wird dreimal: wiederholt.; Dann wind ﬁber den Ofenum ang. 100‘- 120 atd
;Stickstoff in den’ Kreislauf gegeben und " da Kreisgas auf 135 aufgeheizt.u '
Hierauf ‘wird mit der Wasserstoff-D031arung begonnen. Die. Dosierung des ‘Wasser-

. stoffs: erfolgt in Hils durch gerausdrucken aus der Dosierflasche mit ‘leiner

,Flﬁssigkeit, welohe durch eine besondere Fbrderpumpe bewegt wird.: Dieses,

Verfahren hat den Vorteil, daB die Dosierung sehr gleichm&Big ist. und die"
Dosierflasche vollsténdig au sgenutzt wird. | Eg" wird soviel thserstoff ein.

-gbdruckt, da8 schlieBlich 6 -8 % Wasserstqff 'im Kreislauf sich befinden.
Hierauf wird weiterer: Wésserstofffunmittibar iiber den Ofenumgang gegeben,

Wenn der Druck ansteigt (also»kein:Wasserstoff mehr verbraucht wird), wird .

mit Wasgerstoff ‘auf 1200 |atit gedrﬁckt, das K&eisgas ‘Zur Beendigung der*Reduktion“

auf 200 aufgeheizt und bei dieser Temperathr 6 Stunden umgewhlzt H1erauf
wird die Uberdaohentsparnung im. Ofenumgang Eowohl ‘Druckseite als auch Saug- _
selte gedffnet.< :Da ein!BO%iges Kreisgaa erwunscht ist, wird soviel Stick-
stoff entfernt,: daB na uffgllung mit Wasserstoff auf 500 atu\dlese Kon=-"

-zentration im Krelsgae orllegt. Da der Sthkstoff—Partlaldruck im! Kreisgas

-bei 200: atii Gesamtdruck. 1. 190 atp ist, im endgﬁltigen Kreisgas von 300 atii

aber ein Stlckstoff-Partialdrudk von, 60 atii]. (20%. Stickstoff) herrschen soll,

muss ein Partialdruck von 40 dtu Stickstoff = 80 atit Gesamtdruck entspannt.
werden, d. h. es wird: auf| 120 étﬁ entspannt. SchlleBlich wird mit Wasserstoff
auf. 300: atii aufgefullt;; ghrend dleses Auffiillens w1rd die Temperatur des
jGasvorwarmers auf 80 TD C heruntergenomm n. Lo

" |den Kontakt zu- benetzen,{sovieg Rohbutol in den Kreislauf gespritzt bfs der.
Produktabstreifer Stand PekommL ) Hierauf wird auf den Wasserstoff-xreislauf
umgeschal tet. Es wird: angenommen,ldaB im ‘W aaerstoff-Kreislauf 1 U.P. mit
;niederer Tourenzahl fiir 3 Kammern arbeitet: 1 Die Pumpe' wird vor Hereinnahme
der 4. Kammer auf die ho?ere Tburenzahl umgestellt.A Diese: Umstellung wird
-gn der Rﬁckentspannung auagegl;chen., Hiera&f wird die U.P., welche zur Re-
'duktion ‘der 4. Kammer bequtzt yurde, gestoppt.t Nach dem Auslaufen der Pumpe
werden die Gruppenventile, welche ‘den. Ofen éuf den Reduktions-Kreislauf schal-
’teten, ‘geschlossen.. Diese Ventile befinden aich auf ‘der Kammerseite hinter
den Gruppenventllen, ‘welche deQ Ofen an den iasrerstoff-xreielauf anschlieBen.-
fEbenso werden dié: Ventile[um und durch Regenerator des einzufahrendenfﬂfens
-geschlossen.: Dann werdenzdie Gruppenventile, ‘welche die Kammer ‘an den '
Waaserstoff-xreislauf anﬁchliegen, gedffnet. ‘Eine Umwﬁlzuns des Kreislauf-
‘.gaaes in der: neuen Kammer;findet nach dieser 6ffnung noch nlcht statt.; Der -
. Druck des Kreialaufgases steht auf beiden Se: ten bis zu den Ventilen um und
'durch Regenerator._ Durc Hvorsﬂchtiges fonen ‘dieser- Ventile ‘wird nnnmehr der
10fen in- den Wgsserstoff-xfgisla uf’ hereingeno?men. Die geringe,,hierbei auf="
jgretendqfnruckschwaﬂkung wird wieder 1n der Zentralregullerung dber die Rilck-~
:?ntspannung ausgeg11chen.|§_1g] N LT




Ngchdem die neue Kammer i
1st, wird mit dem Einspriszen v
1begonnen.' Da die bei:. dieae
noch nicht. ausreich

eingeschaltet und wird in
gesteigert wird,
Ein neuer Ofen wird anfangs mit!

NS
J den Wasserstoff

r Zufuhr
t, am die fﬁr die
-1iche Temperatur aufrecht uerhalten
ﬁdem MaBe,
’ zurﬁckgefahren

E

-Kr%islauf eingefahrenf
600 - 800 1/h Reinaldol"
auftrete he Reaktionsw&rme
‘Reduktion im- Ofen erforder-
bleibt der. “Gasvorwhrmer ‘noch
wie der Zulauf an’ Reinaldol -
schlieBl ch' ganz" ausgeschaltet.
einer Kopftemperatur von 55 Cu

on ca.

;
L

gefahren. Der Zulanf an Reinaldol wird pro Tag um 500 - bOO l/h
_f%esteigert. —_, r‘ , v ,/V

Der Aldol-Vorwarmer bleibf zun%chst‘ausgeechaltet.v Bei Zunahma des
.Zulaufs sinkt die’ Temperatur: im Ofen allmhhlich ab, “Bei einem ‘

1Zugang von ca. 2 000 l/h meinal
jgeschaltet werden, und zwar wir
'_Temperatur gefahren.

der Zulauf soweit - gesteigert, g
‘4 5 cbm/h Reinaldol bei 50 =55

C; ButaAol - Hydrierung

-Die %utanol-ﬂydrlerung wird 1n Hdlgo
gefdhrt. Das ‘Butanol, welches Zur %H
Es’ wird mit einem pH von 4. Z{in den
slchiwahrend der! Hydrierung nicht.i
drierung: .igt noch nicht untersucht.
18 m'hooh und hat einﬁn Durchmesse

iDas den - Regenerator ver 1.1
fVorﬁﬁrmer, welchPr mit 25 atﬁxDampf‘
%Reaktionstemperatur gebraoht.
{Bdhne.Parallel zum Gas-Vorwéfmer 1st
‘;Spitzenvorwﬁrmer, geachaltet, welcpe
“worden ist..
“Gas-Vorwﬁrmer ‘sich erdbrlgen, denn ‘i
~{im Qfen 8o hoch, daB' das im Reggnéra
_bereits eine. Temperatur yon 200 err
-1 Temperatur im Gas-Vorwarmer ist
- Der
- der|
5“Bei
, fir Roh-Butanol beheizt: se1n muss
: gegen Kdlte. iaollert sein, ebenso
‘Der,’ Sammelbehalter fiir hydrlertes
auagerdstet.< Bei den Zu er&arten
fal
aus dem’ Entspannungagefdﬂ auf der 1
zﬂhler gemessen. ‘Es wiz d ab {
damit die: Butanol—Kamme
‘Werden kann
gut gegen Khlte zu schdtzeﬂ.“

Kuhler fﬁr Butol.

en.
}da
Bu

r ‘augh fix ai

»In der Zelchnung der Hydrlerung fdr A

»der Butanol-Hydrlerung keiﬂ Differen
:vorgesehen. Nach Angabe vdn Hﬁls miiggen
‘,eiqg_paut werden. Auch eine Fremdga

oew&h

“Da im Ofen e
Gastemperatur gewohnlich 10° hdher ‘also 50 C..

-Der| Gas-Vorwarme

Wenn ' mit dem Spitzenvorw

Gas- und Produktkﬁhler fur Buﬁanol 1st i

der Butanol-Hydrierung ist darauf

er der: Einbau e

In diesem Fal&e sind au

dol
d er

muss der Aldol-v rwﬁrmer ein-

‘zundchs t auf 40: Produkt— :

aktionsw me - anfhllt,aist die

‘Nach 5 Tagen ist

8 der ‘Ofen ' mit der Vollastzvon
"¢ | Kopf temperatur fahrt. '

ni# BBE-Ronthkt bei 200%. ¢
ydrzerung gelangt, ist ca.390%ig.
Ofen eingefahren. Das pH #ndert
Der Einfluss des pH auf die Hy- -
Der Bu*anol,Ofen 1et in Hﬁls

durch-

r vcﬁv500 mm.'if

-Kreiagas-Gemisch wird im,Gas-
betrieben ‘rd, auf die notwendlge
steht auf der 10m -
in e%ektrlscher Ofen, der
“bisher: nicht eingesetzt -
ﬁrmer gefahren w1rd, wird" der

n ‘diesem Fa le ist- die Temperatur
tor vorgewarmte Dampfgemisoh dort -
elcht.\ Eine ‘weitere: Erhohung die-
nilcht mdglibh.A S

n Huls halb. 80 groﬁ wie

noch e
r aber

zu. achteﬁ daB die Leitungen
Der Prod kt-Absfreifer muss .
8 Entapann ngsgef&B auf . der 10m-Bﬁhne.
tanol wird |zweckmiBig mit Heizung -

i

den Wintertemperaturen in Az sind- andern—
1s Schwierigkeiten zu befdrohten._

In ths rd das hydrierte Butanol
Bdhne nicht iiber einen. Trommel—
ine? solchen Messers vorgesehen,
Hydrierung ‘von Aldol ‘eingesetzt |
Leitungen und der Zéhler

O/m

o
ch diese

S ;
z 1st fur den Wasserstoff-xreislauf =
zdruckmesser und: Doppeldichteschreiber
ssen dieseLiéstrumente -aber unbedingt -
s-Entspanq g, ist nicht vorgeeehen.i
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iTatséchlich 1et der Wasseratoff-Verbrauch und eomit’dle Zufuhr an Frisch-Wasseretoff
bei der Butanol-Hydrierung 80 keriné, aaB die zZu- Entspannende Fremdgaemenge sich
freiwillig durch die: Undichtigkeiten verfldchtigt’ ~Mir die eigentliche Butanol-
Hydrierung ist ‘also eine Inertgasenyepannung nichg erforderlich. Wenn. in der S
Butanol-Kammer Aldol hydrlert werden eoll, kénnte| das ‘Inertgas aus dem Ofenumgang

‘r dazu, doch elne normale Inertgaeentepannung vor—

entspennt werden. Hdls rat abk
zusehen. ' : :

Die Rluselgke;tsabscheider 1m Butanél-Kreislauf konnen ohne Umgang eingebaut werden,v
da bei Reparaturen an\den Abscheidern die Pumpe a%geschaltet werden kann.

D.;7oo atu = Kreielaui

Zu VeLeuchezwecken baut Huls z Zt. einen Wasserstoff—Kreislauf fdr 700 atu Druck
*Dleser Hochdruck bedlngt einer wesentlich grdBerén ‘Durchsatz durch-den Ofen. Es
wird ?uch erwartet, daB bei diesem ?ruck die Reaktionsgeschwindigkeiten erhebllch
groBer Werden, sodaB auch aus diesen Grﬁnden d1e ammer noch weiter beleetet wer-
den kann. Byl w SR : -

Im MaFchinenhaue i i ﬁie wefde ,z Zt. aufgestellt}r 1 Kompressor, 1 Umwhlzpumpe,.
1 blnsprltzpumpe, samtllche Naschinen<ausgelegt fﬁr 700 atii. Die E.P. hat 1iegende
Zylinder. Die. Kammer fir den 700 atii: — K slauf w1egt 100- t. DiewTragfdhigkeit

des Bockkrans (100 t) hat fur die Aﬁfstellung dleeer Kammer gerade’ auegereicht.

- BJ Belegachaft

S LSRN
J;Betrlebefuhrer
njBetrlebsaselstent
;ﬂgBetri%bsmeister
‘ﬂ*Hilfeﬂeleter ?

1

“Betrlebsechreiber ,
2 Tagesarbeiter (in Huls ERATS 4 Jungens)

2 L
ﬁfﬁdborjunéeie o
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‘ﬁ?Putzfrau '
ﬂ:Botenjunge (Vz Bote

)

eSchlchtirbeiter pro Schlcht

chhicﬁtmeister

;Vorarbeiter .

jEretmaechinist o '

fpumpenfahrer fiir B . (1 Mann fﬁr 12 Pumpen)
fPumpenfahrer fir U.P. (-

_Mann fdr Zentralre lierung

?Ofenfahren (1 Mann- be Ofen)

§Probenzleher S :
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